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Aniaae und Verfahren zum DurchfQhren einer diskontlnulerllchen Rektiflkation oder ReakBon 

Die Erfindung betrifft zum einen eine Aniage zum DurchfQhren einer diskontinuierlichen Rektifikation 
in einer Rektifikationskolonne oder zum DurchfQhren einer chemischen ReakGon in einem Batchre- 
aktor mit einer aufgesetzten Rektifikationskolonne, wobei die Rektifikationskolonne unter totalem 
Ruckfluss betreibbar ist und mindestens einen Kolonnenabschnitt zum Stoffaustausch, mindestens 
einen unterhalb des Kolonnenabschnitls angeordneten Produktbehalter zum Auffangen und Zwi- 
schenspeichem der durch den Kolonnenabschnitt nach unten gestromten Flussigkeit und minde- 
stens einen weiteren Produktbehalter zum Auffangen und Zwischenspeichem des Kopfprodukts 
aufweist. 

Der Kolonnenabschnitt zum Stoffaustausch kann je nach Art der Rektifikations-kolonne unterschied- 
lich ausgebildet sein. Es konnen Boden- und Fulikorperkolonnen sowie Sonderkonstmktionen wie 
Film- und Rieselkolonnen und auch Reklifikatfonskolonnen mit rotlerenden Einsatzen (Spruhkolon- 
nen) und andere Bauarten venwendet werden. Die Erfindung ist nk^t auf eine bestimmte Art von 
Kolonne eingeschrdnkt. Bevorzugt ist jedoch, wie weiter unter noch dargelegt wird, eine FQIIkdrper- 
kolonne mit eingebauten Packungen. 

Bei der konvenfioneilen Durchfuhrung der diskontinuierlichen Destination ("Batch Distillation') oder 
Rektiflkation trennt man die einzelnen Fraktionen In der Reihenfbige ihrer FIQchtigkeit nacheinander 
uber Kopf ab. Dabei strebt man an, die einzelnen Fraktionen In zeitiich konstanter Konzentration bei 
allmahlich ansteigendem Rucklaufverti§ttnis zu entnehmen. Nachteilig ist hier, dass das 
Rucklaufverhaltnis moglichst genau geregelt werden muss und dass Bedienungsfehler wahrend der 
Produktion die bereits en-eichte Reinheit des angesammelten Produktes wieder stark verschlechtern 
konnen. Dabel kann die letzte Produktmenge, die in den Produkttank gelangt, die Qualitat des 
Inhalts so stark verschlechtem, so dass eine emeute Aufarbeitung des gesamten Tankinhalts 
notwendig ist. Dies gilt insbesondere, wenn sehr hohe Produktreinheiten en'eicht werden mussen 
odersollen. 

Zur Losung dieses Problems ist es bekannt, die diskontinulerilche Rektiflkation unter totalem Ruck- 
fluss zu betrelben und am Kopf der Kolonne und eventuell auch im mittleren Bereich Produktbehal- 
ter vorzusehen, die zum Auffangen und zeitiich verzogertem Abgeben der an der bestimmten Stelle 
der Kolonne anfalienden RQsslgkeit dienen. Diese Produktbehalter dienen also zum Zwischenspei- 
chem der an der jeweillgen Stelle der Kotonne anfalienden Flussigkeit. 
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Vor einigen Jahren wurde diese "Multivessel Batch Distillation" naher untersucht Die experimentel- 
len Untersuchungen wurden jodoch nur im Labormaftstab und TechnikumsmaRstab durchgefuhrt 
(Waiter, Michael: "Batch-Rektiflkatlon mit Mittelbehalter", Fortschr.-Ber. VDl Reihe 3 Nr. 686, 
VDI Verlag DQsseldorf, 2001). 

Der erste Vorteil dleser so genannten "zykiischen Fahrweise' besteht darin, dass die bestmogliclie 
theoretisciie Trennieistung fur die verwendete Aniage zu erzielen ist. Das kam selir ieicht im be- 
kannten i\/lGCabe-Thiele-Diagramm fur binare Gemisclie grafiscli bewiesen warden, da in diesem 
Fall die Arbeitsgerade mit der Diagonalen zusammenfalit, so dass die beste Trennieistung enreicht 
wird. Daher eignet sich die "IVlultivessel Batch Distillation" besonders fiir die Herstellung von Pra- 
dukten hoher Reinheit. Hier besteht der Vorteil darin, dass keine Strategien fur die laufende Ande- 
ning des Rucklaufverhaltnisses erforderiich sind, wie dies ublichenweise bei der konventioneilen 
Batchrektifikation der Fall ist. 

Der zweite Vorteil der zykiischen Fahrweise besteht darin, dass man mit der "Multivessel Batch 
Distillation" die Herstellung definlerter Produktqualititen sehr sicher durchfuhren kann. Bel der zykii- 
schen Fahrweise vertasst den System-Bilanzraum zunachst einmal kein Produkt, da keine W^er- 
leitung In die Produkttanks erfblgt. Erst wenn die Produktqualitaten den vorgegebenen Qualitats- 
anfbrderungen geniigen, erfolgt ein Umpumpen in die Produkttanks. Damit warden die Mdgllchkei- 
ten von Bedienungsfehlem wahrend der Produktion auQerordentiteh stark eingeschrankt. Das ist 
besonders bei der Herstellung von Produkten mit sehr hohen Reinhe'rtsanfbrderungen wichtig. Bei 
der konventioneilen Batchrektifikation kann bei einem Bedienungsfehler namlich gerade die letzte 
Produktmenge, die in den Produkttank geleitet wird, die Qualitat des bis dann angesammelten 
hochreinen Produkts im Tank entscheidend verschlechtem. Dleser Nachteil wird bei der zykiischen 
Fahrweise durch die beschriebene Vorgehensweise vemnieden. 

Weitere Vorteile der zykiischen Fahnveise llegen in der gleichzeitigen Herstellung mehrerer ver- 
kaufsfahiger Produkte uber alle Produktbehalter, in einer Zeiterspamis und in moglichen Energie- 
einsparungen aufgaind des warmeintegrierten Systems und damit in einer Senkung der Herstel- 
lungskosten. 

Einen speziellen Fall der 'l\/lultivessei Batch Distillation' stellt eine Kolonne mit nur einem oberen 
Ptx)duktt)ehalter (Kopf-/Destiiiatbehalter) und mit dem Sumpfbereteh als welterem Produktbehalter 
dar. In diesem Fall kdnnen natOrlich gleichzeitig nur zwei Produkte, namlich Kopf- und Sumpfpro- 
dukt unter totalem Ruckiauf hergestelH werden. 
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Allerdings treten bei der zyklischen Fahrweise schwerwiegende Probleme auf, wenn diese im indu- 
striellen Produktionsmafistab durchgefuhrt werden soil, wie im folgenden eriautert wird. Innerhalb 
der in Figur 1 dargestellten bekannten Rektifikationskolonne 1 bildet sich naturllch ein Konzentrati- 
onsprofil aus. Dabei sind in den einzelnen Kolonnenabschnitten jeweils mindestens zwei Kompo- 
nenten und ublichenA^eise mehrere Komponenten vorhanden. Das bedeutet, dass zum Beispiel im 
unteren Kolonnenabschnitt mit den Packungen 7, 8 immer eine Oder mehrere Komponenten aus 
dem zweiten Produkt 3" und dritten Produkt 4* vorhanden sein mussen. Das gleiche gilt fur alle 
anderen Kolonnenabschnitte. Diese Komponenten bilden den Flusslgkeitsinhalt ("Holdup") innerhalb 
der Kolonne, der sich aus dem Holdup auf den Fullkorpem und Packungen zusammensetzt. 
Besonders in Kolonnen mit modemen Packungen ist aulXerdem noch eine zusatzliche Art des Flus- 
sigkeitsinhalts wichtig, namlich der Flusslgkeitsinhalt in den in Figur 1 nicht dargestellten Sammlem 
und Verteilem. Besonders der Flusslgkeitsinhalt in den Sammlem ist von entscheidender Bedeu- 
tung. 

Wie berelts enivahnt, zeichnet sich die zyklische FahnArelse mit einer Multivesselstruktur dadurch 
aus, dass die einzelnen Behalter entleert werden und der gesamte Flussigkeitsinhalt der Produkt- 
behalter In die Produktlonstanks umgepumpt vvird. Wird das fur alle Produktbehalter durchgefuhrt, 
wobei der Sumpfberelch einer Rektifikationskolonne hier als Produktbehalter verstanden wird, so 
wird im Laufe des Entleerens die Energiezufuhr Im Verdampfersystem zwangslaufig unterbrochen. 
Infolge der stark vemngerten Flussigkeltsmenge im Sumpfberelch relKt namlich der Umlaufstrom In 
Zwangsumlaufverdampfem, zum Beispiel in Fallfilmverdampfem, beziehungsweise In Naturum- 
laufverdampfem ab und kann nicht mehr aufrechterhalten werden. Damit werden die hydrodynaml- 
schen Verhaltnisse innerhalb der Kolonne extrem gestort. Als Folge dieser Vorgange bricht das 
Dnjckprofil innerhalb der Kolonne zusammen und der hydrodynamische Gleichgewichtszustand 
zwischen der aufsteigenden Dampfphase und der herabflieSenden Flussigphase kann nicht mehr 
welter aufrecht erhalten werden. Als Ergebnis dieser Vorgange stromt der gesamte Holdup in die 
einzelnen Produktbehalter und verschlechtert die Produktqualitat. Dies ist besonders bei hohen Pro- 
duktreinheiten relevant, da in diesem Fall die hohen Reinheitsanforderungen in den einzelnen 
Produktbehaltern nicht mehr gewahrleistet werden konnen. Damit ist die Herstellung von Produkten 
hoher Reinheit in der "Multivessel Batch Distillation" im industriellen ProduktionsmalSstab nicht 
moglich, wenn das Verfahren nach dem Stand der Technik betrieben wird und die bekannten Anla- 
gen venvendet werden. 

Wird die "Multlvessel Batch Distillation" im LabonnaQstab durchgefuhrt, tritt dieses Problem beim 
Beendlgen des Verfahrens in der Regel nicht auf. Hier steht nicht eine hohe Produktausbeute, son- 
dem vielmehr die Herstellung von Produktmustem vorgegebener hoher Reinheit Im Vordergrund. 
Daher wird der Sumpfbehalter nur In einem relativ geringen Umfang entleert, um das Produktmuster 
zu erstellen, wobei das im Sumpfbehalter weiterhin vorhandene Produkt in ausreichender Menge 
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vorhanden ist, so dass die Warmezufuhr weiterhin aufrecht erhalten wird und das oben genannte 
Problem beim Beendigen des Verfahrens im industriellen ProduktionsmaKstab nicht auftritt. 
Entsprechendes gilt fur die Herstellung von Produktmustem durch teilweises Entleeren der anderen 
Produktbehalter. 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugainde. bei einer Aniage der eingangs genannten Art eine 
Moglichkeit zu schaffen, beim Betreiben der Aniage im industriellen ProduktionsmaBstab mit hoher 
Sicherheit eine hohe Reinheit der gewonnenen Produkte bei gleichzeitig grofien Produktausbeuten 
zu erzielen. 

Diese Aufgabe wird bei der Aniage der eingangs genannten Art erfindungsgemad dadurcli gelost. 
dass eine Einrichtung zum wahlweisen Lenken der Flussigkeit in den unterhalb des Kolonnenab- 
schnitts angeordneten Produktbehalter oder an diesem Produktbehalter vorbei vorgesehen ist, 

Auf diese Weise kann die Aniage wie folgt gefahren warden: Zunachst wird die Rektifikationsko- 
lonne unter totalem Ruckfluss betrieben, wobei die genannte Einrichtung die Flussigkeit in den 
Produktbehalter lenkt, wo die Flussigkeit aufgefangen und zwischengespeichert und schlieBlich in 
die Kolonne zuruckgeleitet wird. Ist ein stationarer Arbeitspunkt der Aniage enreicht, wobei die Pro- 
duktqualitat in den Produktbehaltem den vongegebenen Anforderungen entspricht, so konnen die 
Produktbehalter vollstandig entleert werden, ohne dass der Holdup von oben nach unten in die Pro- 
duktbehalter stromt und die Produktqualitat verschlechtert, da die genannte Einrichtung nun umge- 
schaltet wird und die zuruckstromende Flussigkeit an den Produktbehaltem vorbei leitet. 

Insbesondere weist der den Holdup enthaltende Kolonnenabschnitt mindestens eine eingebaute 
Packung und/oder mindestens einen eingebauten Boden auf. Bevorzugt ist also eine modeme 
FQIIkorperi^olonne und gegebenenfalls eine Bodenkolonne. 

Die genannte Einrichtung zum wahlweisen Lenken der Flussigkeit kann, insbesondere je nach der 
Art des Produktbehalters, unterschiedlich ausgelegt sein. Wenn der unteriialb des Kolonnenab- 
schnitts angeordnete Produktbehalter als Sumpfbehalter oder als Batchreaktor ausgebildet ist, wird 
vorgeschlagen, dass zwischen dem untersten Kolonnenabschnitt, zum Beispiel der untersten Pak- 
kung der Rektifikationskolonne, und dem Sumpfbehalter bzw. dem Batchreaktor ein Sammler ange- 
ordnet ist, dessen Auslass mit einem Zusatzbehalter und mit dem Sumpfbehalter bzw. mit dem Bat- 
chreaktor vert)unden ist, und dass die Einrichtung zum wahlweisen Lenken der Flussigkeit eine 
erste Ventilanordnung aufweist. Wenn der Sumpfbehalter bzw. Batchreaktor entleert werden soil, 
wird die erste Ventilanordnung derart betatigt, dass der Holdup aus dem untersten Stoffaustausch- 
Bereich nicht mehr in den Sumpfbehalter bzw. in den Batchreaktor, sondem in den Zusatzbehalter 
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stromt und damit die hohe Quaiitat, insbesondere die holie Reinlieit, des Sumpfprodultfes nicht 
beelntrichtlgt. 

Dabei ist es grundsatzlich mdglich, dass auch wahrend des Betriebes der Kolonne unter totalem 
Rucldauf die nach unten stromende FIQssiglteit vollstandig durch den genannten Zusatzbehalter und 
aus diesem dann in den Sumpf fliellt. Bevorzugt ist jedoch, dass wahrend der ersten Phase des 
Verfahrens die nach unten stromende F!ussigl<eit in ublicher Weise unmittelbar aus dem untersten 
Stoffaustauschbereich In den Sumpfbehalter flieBt, wobei hier am Auslass des unterhalb der unter- 
sten Pacltung angeordneten Sammlers ein Ventil angeordnet Ist. Zum Beendigen des Verfahrens 
wlrd dieses Ventil geschlossen und ein anderes Ventil geoffnet, welches die Fliissigkeit iiber eine 
Nebenleitung in den Zusatzbehalter lenkt. Das Entsprechende gilt fiir einen Batchreaktor mit auf- 
gesetzter Rektlfikatlonskolonne. Es wird daher ausdriicklich vorgeschlagen, dass der Sammler uber 
die erste Ventiianordnung einerseits mit dem Zusatzbehalter und andererselts mit dem Sumpfbe- 
halter bzw. mit dem Batehreaktor verbunden ist. Dabei kann die erste Ventiianordnung aus einer 
Anordnung mehrerer Ventile oder aus einem einzigen Mehnvegeventil bestehen. 

Die erfindung^emaBe Aniage lasst sich, wie bereits ausgefuhrt, nicht nur zum physlkalischen 
Trennen von Stofiigemischen, sondenn auch zum DurchfQhren von chemischen Reaktlonen einset- 
zen, insbesondere auch ais diskontinuieriich arbeltender Reaktor mit einer aufg^etzten Rektlfika- 
tionskolonne. Dabei entsprteht der Sumpfbehalter einem diskontinuierlichen Kesselreaktor. zum 
Beispiel einem RQhrkesselreaktor. Bine Aniage mit einem Riihrkesseireaktor und einer aufigesetzten 
Rektifikationskolonne nach dem Stand der Technik Ist beispielsweise in der EP 0 464 045 B1 
(Henkel KGaA) beschrleben. Hier ist die Rektiflkationskotonne jedoch nicht zur Durchfuhmng der 
"Multivessel Batch Distiilation'' ausgelegt. 

Zur erfindungsgemalien Herstellung eines im mittleren Bereich der Kolonne anfallenden Produktes 
hoher Quaiitat wird fur die erfindungsgemaUe Aniage vorgeschlagen, dass die Im mittleren Kolon- 
nenabschnitt nach unten stromende Fiussigkeit iiber eine zwelte Ventiianordnung in einen zweiten 
Produktbehalter, dessen Auslass mit dem tiefer liegenden Kolonnenabschnitt verbunden ist, oder in 
eine den zweiten Produktbehalter umgehende Bypassleitung lenkbar ist. Im Gegensatz zum 
Sumpfbereich dient hier der zusatziich vorgesehene Behalter nicht als Auffangbehalter fur den Hol- 
dup, sondem ais ProduktbehSlter, welcher Qber entsprechende Vejitile mit der Kolonne. also zum 
^nen mit dem Auslass des oben liegenden Sammlers und zum anderen mit dem Einlass des unten 
liegenden Verteilers verbunden ist. Wesentlich ist hier die den zweiten Produktbehglter umgehende 
Bypassleitung, durch welche der Holdup beim Beendigen des Verfahrens stromt, urn den bereite 
angesammelten Inhalt im zweiten Produktbehalter nicht zu vemnreinigen. 
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In entsprechender Weise konnen entlang der Kolonne mehrere Produktbehalter dieser Art, aber in 
unterschiedlichen H5hen. also unterhalb unterschiedlicher mittlerer Kolonnenabschnrtte angeordnet 
sein, vtfobel die Inhalte der Produlctbehalter in glelclier Weise vor dem beim Beendigen des Verfaii- 
rens herabflieRenden IHoidup geschQtzt sind. 

Hinsiclitlicli der Herstellung des Kop^roduktes mit der erfindungsgemalien Aniage wird weiterhin 
vorgesclilagen, dass der Produl<tbelialter fur das Kopfprodui^t, namlich der Destillatbelialter, uber 
eine Zuflussleitung, insbesondere mit Kondensator, und eine RQcltflussleltung mit dem Kopf der 
Koionne vert)unden ist. 

SchiielSlicii umfasst die Erfindung auch ein Verfahren zum Durciifutiren einer Rektifil<ation und/oder 
einer Real^tion in einer Aniage dergenannten erfindungsgemaBen Art, 

Zur Losung der berelts oben genannten Aufgabe wird im erfindungsgemaBen Verfahren vorge- 
schlagen, dass man das Verfahren zunachst unter totalem Ruckfluss betreibt und die Flussigkeit 
zum Zwischenspeichem in die Produktbehalter lenkt und danach, also wenn die vorgegebene oder 
gewunschte Spezifikation, insbesondere die gewQnschte Reinheit, erreicht ist, an den Produktbe- 
haltem vorbei lenkt und die Produktbehalter entleert. 

Weitere Vorteile und Ausgestaltungen der Erfindung werden nachfolgend noch eriautert, wobel 
mehrere Ausfuhrungsbelsplele der Erfindung, teilweise anhand von Zeichnungen, naher beschrie- 
ben werden. Es zeigen; 

Fig. 1 eine schematische Darstellung einer Aniage zur "Multivessel Batch Distillation'' nach dem 
Stand derTechnik, 

Fig. 2 eine perspektivlsche Darstellung des mittleren Bereiches einer modemen Packungsko- 
lonne mit einer Packung der Fimia Sulzer nach dem Stand der Technik, 

Fig. 3 eine schematische Darstellung einer Aniage zur "i\/lultivessel Batch Distillation" gemali der 
Erfindung in einem ersten Ausfuhrungsbeispiel, 

Fig. 3a den unteren Teil der Anl^e nach Fig. 3 nach einer anderen erfindungsgemafien Variante, 

Rg. 4 eine schematische Darstellung einer erfindungsgemaBen Aniage in einem weiteren Aus- 
fuhrungsbeispiel mit einem Reaktor mit aufgesetzter Rektifikationskolonne. 
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In alien Zeichnungen haben gleiche Bezugszeichen die gleiche Bedeutung und werden daher ge- 
gebenenfalls nureinmal eriautert. 

Ein Belsplel fur eine Aniage zur "Multivessel Batch Distillation" nach dem Stand der Technik ist in 
Figur 1 schematisch dargestellt. Entlang einer gewohnlichen Batclirektifikationskolonne 1 werden 
mehrere Produktbehalter 2, 3 angeordnet. Dabei wind der Sumpfbereich der Kolonne als Produkt- 
behalter 4 fur das Sumpfprodukt angesehen. Die innerhalb der Kolonne 1 durch die Packungen 5, 
6, 7, 8 herunterstromende Flussigkeit wird der Kolonne entnommen und in einen entsprechenden 
Produktbehalter 2, 3, 4 geleitet. Die Produkte selber sind in den Figuren mit den Bezugsziffem Z fur 
das Kopfprodukt, 3' fur das im mittleren Behaiter 3 zwischengespeicherte Produkt und 4' fur das 
Sumpfprodukt bezeichnet. Im mittleren Bereich der Kolonne konnen auch mehrere Produktbehalter 
angeordnet werden. Nach dem Aufsammein einer definierten Flussigkeitsmenge in den Behaltern 2, 

3 wird anschlieSend ein Flussigkeitsstrom aus den Behaltem 2, 3 entnommen und uber die Lei- 
tungen 9 (mit Ventil 10) und 11 wieder der Kolonne 1 zugefuhrt. 

Damit wird eine Fahrweise mit totalem Rucklauf durchgefilhrt, denn es wird den einzelnen Produkt- 
behaltem 2, 3, 4 kein Produktstrom entnommen und In einen Produkttank geleitet. Nach einer 
Ubergangszeit stellen sich in alien Produktbehaltem 2, 3, 4 stationare Zustande ein. Das bedeutet, 
dass die Produktqualitat in den einzelnen Produktbehaltem keinen zeitlichen Anderungen mehr 
untenvorfen ist und nahemngsweise konstant bleibt. Aus diesem Grund wird diese Art der Rektifi- 
katlon in Unterscheidung zur konventionellen Fahnveise der Batchrektifikation auch "zyklische 
Fahnweise" genannt. 

Entspricht die en-eichte Qualitat den Reinheitsanforderungen fur die einzelnen Produkte, so wird die 
zweite Phase des Verfahrens eingeleitet, in welcher die Ventile 12, 13, 14 geoffnet und die Produkte 
2\ 3\ 4' aus den einzelnen Produktbehaltem 2, 3, 4 entnommen und in die Produktlanks 15, 16, 17 
geleitet werden. 

Weisen die Produktqualitaten in den einzelnen Produktbehaltem 2, 3, 4 Abweichungen von der 
geforderten Produktqualitat, insbesondere von der gewunschten Reinheit, auf, werden durch 
geeignete Anderungen der Verfahrensparameter die Produktmengen in den Produktbehaltem 2, 3, 

4 geringfugig geandert, ein neuer stationarer Zustand wird abgewartet und anschlieHend uber die 
weltere Vorgehensweise entschieden. 



Welterhin sind in Fig. 1 ein an sich bekannter Kondensator 18 am Kopf der Kolonne 1 und der an 
sich bekannte Sumpferhitzer 19 eingezeichnet, welcher zum Beispiel als Zwangsumlaufverdampfer 
Oder als Naturumlaufverdampfer ausgebildet sein kann. 
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Zum n&heren Verstandnis der Bedeutung der Menge des in den Sammlem einer Rektlfikationsko- 
lonne gespeicherten FIQssigkeitsmenge, die beim Beenden der "ly^ultivessel Batch Distillation" nach 
dem Stand der Technik zu erhebiichen Probiemen fOtirt, ist in Rgur 2 ein Ausschnitt aus einer 
ubiiciien Rektifikationskolonne dargestelit. Der Ruckfluss vom Kbndensator 18 wird uber die Leitung 
9 auf einen Verteiler 20 gegeben und rieselt von dort gleichmaBig Qber die Packung 21 nach unten. 
Die an der Unterseite der Packung 21 austretenden Flussigkeitsmengen werden durch schragge- 
stellte Blechiamellen, namiich vom Sammler 22, aufgefangen und uber einen Ringkanal 23 einem 
weiteren Verteiier 24 zugefuhrt, welcher die Fiussigkeit gleichmaHig auf die Oberseite der damnter 
angeordneten Packung 25 verteilt, Bei dem Lameilensammler 22 kann es sich beispielsweise um 
einen Sammler des Typs SLR der Fa. Sulzer handeln. Zum Einspelsen des fliissigen Feed ist eine 
weitere Leitung 26 im mittleren Bereich der Kolonne vorgesehen, die in den Ringkanal 23 mundet. 

Eine erfindungsgemaUe Aniage ist schematisch in Fig. 3 dargestelit, welche eine Rektifikationsko- 
lonne 1 zum Trennen eines Flussigkeltsgemisches ze^t. 

Neben den an sich bekannten Elementen, die bereits bei der Beschreibung der Aniage in Figur 1 
eriautertwurden, werden nun die neuen erfindungsgem3Ben Merkmale und Elemente im Einzelnen 
genannt. Statt des einen Produktbehalters 3 konnen im mittleren Berek:h der Kolonne 1 naturiteh 
auch mehrere Produkflbehalter 3 entiang der Kolonne vorgesehen sein. Erfindungsgemafi sind be- 
stimmte Einrichtungen vorgesehen, die das Venfnischen der Inhalte in den ProdukOsehaltem 3, 4 mit 
den Flussigkeitsmengen auf den Schuttungen, Packungen 5, 6, 7, 8, in den Sammlem 22, 30 und 
Verteilem 20, 24 verhindem. 

Zum einen wird im Bereich des Produktbehalters 3 parallel zur Produktieitung 11 eine Zusatzleitung 
27 installiert, welche mit einem Ventil 28 abgespent werden kann. Mit einem weiteren Ventil 29 kann 
der Produktbehalter 3 vor der in Kolonne 1 herabflielienden Fiussigkeit gesichert werden. Zwischen 
dem Auslass des Produktbehalters 3 und dem Verteiler 24 ist aulSerdem ein Zusatzventil 37 ange- 
ordnet. Im eneichten stationaren Arbeitspunkt der Aniage, wenn die vorgegebene Produktqualitat im 
Produkfljehalter 3 eneicht ist, werden die Ventile 29 und 37 geschlossen und das Ventil 28 geoffnet, 
so dass die Fiussigkeit aus dem Sammler 22 direkt auf den Verteiler 24 fliellt und nicht in den 
Produktbehalter 3 gelangt. Nach dem Offnen des Ventils 13 wird dann der ProdukUsehaiter 3 in den 
Produkttank16entieerL 

Zum anderen Ist Im untersten Bereich der Kolonne eine andersartige Ausgestaltung dargestelit, die 
das Vennischen des Sumpfjaroduktes mit dem Flussigkeltsinhalt auf den dariiber liegenden Pak- 
kungen 7, 8 sowie In dem Verteiler 24 und den weiter oben liegenden Einrichtungen der Kolonne 
verhindert. Das im mittleren Bereich der Kolonne vorgeschlagene Umleiten des Flussigkeitsstromes 
aus der Kolonne als Rucklaufetrom unmittelbarwieder zuriick in die Kolonne ohne den Umweg Qber 
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den Produktbehilter kann hier natOrlich nicht realisiert werden, da in diesem Fall der RQsslg- 
keitsstrom in den Kolonnensumpf gelangen und dort das Sumpfprodukt 4' vemnrelnlgen wurde. 
Stattdessen wird hier der EInbau eines zusatzlichen Sammlers 30 unterhalb der untersten Packung 
8 vorgeschlagen. Der Sammler 30 fangt den gesamten Fliisslgkeltsstrom auf, der ansonsten direkt 
in den Sumpfbehalter 4 gelangen wurde. 

Bis zum Erreichen des stationanen Zustandes in alien Produktbehaltem wird der gesamte Flussig- 
keitsstrom, der den letzten Packungsabschnitt 8 verlasst und vom Sammler 30 aufgefangen wird, 
uber die Leitung 31 und das geoffnete Ventil 32 in den Sumpfbehalter 4 geleitet. Nach dem En-ei- 
chen des stationaren Arbeitspunktes in alien Produktbelialtem wird kurz vor dem Entleeren aller 
Produktbehalter und auch des Sumpfbehalters 4 die aus dem Auslass des Sammlers 30 stromende 
Flussigkeit uber die Leitung 31 und ein geoffnetes Ventil 33 in einen Zusatzbehalter 34 geleitet, 
wetefier den durch die Kolonne nacli unten stromenden Holdup auffangt. Dabei ist naturiich das 
Ventil 32 geschlossen, um eine Verunreinigung des Sumpfproduktes 4' durch den Holdup zu ver- 
hindem. Das im Zusatzbehalter 34 aufgefangene FIQssigkeitsgemisch kann bel der nSchsten Ver- 
fahrensdurchfOhrung wieder mit dem neuen Feed vemiischt und emeut aufgearbeitet werden. 
Vorteilhaft Ist dabei, das keine Produktverluste In l^uf genommen werden mussen und eine beson- 
ders wirtschaftliche Fahrweise dadurch gewShrleistet ist. 

Altemativ, aber nicht bevorzugt, kann der Zusatzbehalter 34 auch derart installiert werden (Figur 
3a), dass die gesamte vom Sammler 30 abgegebene FIQssigkeitsmenge immer zunachst In den 
Zusatzbehalter 34 flieBt. Nach dem Erreichen des stationaren Arbeitspunktes wind zuerst der Zu- 
satzbehalter 34 in den Sumpfbehalter 4 entleert und dann das Ventil 36 geschlossen. Jetzt wird, wie 
in der bevorzugten Variante nach Figur 3, der Sumpfbehalter 4 In den Produkttank 17 durch Offnen 
des Ventils 14 und SchlieHen des Ventils 38 entleert. 

Am Kolonnenkopf (Fig. 3) ist auBerdem eine Zusatzleitung 39 mit einem Ventil 40 vorteilhaft. im 
stationaren Arbeitspunkt der Aniage wird die Zusatzleitung 39 durch Offnen des Ventils 40 und 
SchlieUen der Ventile 41, 42 in Betrieb genommen, damit der Inhalt des Produktbehalters 2 vor 
eventuellen Storungen geschutzt ist, die seine Zusammensetzung vemnrelnlgen konnten. 

Die Erflndung um^sst auch den Sonderfall der "Multivessel Batch Distillation", bel welchem eine 
Kolonne mit nur einem Destillatbehalter 2 und einem SumpfproduktbehSlter 4 als Produktbeh3lter 
vorgesehen sind und wobel der oder die so genainten MIttelbehSlter 3 fehlen. Typisch fur solche 
Anordnungen sind Insbesondere die an sk:h bekannten BatchtBaktoren mit einer au^esetzten 
Kotonne, wie sie belspielsweise in Fig. 4 in einer erfindungsgemSBen Ausgestaltung schematisch 
dargesteiit sind. Der Produktbehalter 4 fQr das Sumpfprodukt ist hier als Ruhrkesselreaktor 35 
ausgebildeL Der andere Produktbehalter in Rgur 4 ist der Destillatbehalter 2. Wegen der genannten 
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Vorteile wind die in Figur 4 daigestellte Aniage unter totalem Rucltiauf betrieben. Die au^esetzte 
Rel^kationsl(oionne dient auch zur Entfemung des EdulctQberscliusses nach der erfbigten Reak- 
tion. Ein Belspiei fur eine derartige Realdion ist die IHersteliung eines Esters aus einer organischen 
Saure und einem Mkoho\, wie sie zum Beispiei in der bereits genannten EP 0 464 045 B1 ais Bei- 
spiel beschrieben wird. In vielen Falien ist die Wertlcomponente ein reiativ sdiwer fiuchtiges Pro- 
duict, aus dem die Leichtsieder abzutrennen sind. 

Urn nacii dem Beenden der Real<tion den Inhalt im Reaktor, welclier In vielen Fallen die Wertkonri- 
ponente enthalt, vor dem Holdup der Kolonne 1 zu schiitzen, wIrd eine entsprechende Anordnung 
im Sumpfbereicli wie In Figur 3 vorgeschlagen. Nach dem Entfemen der Leichtsieder, die im Pro- 
dulctbehalter 2 gesammeit werden, wird das Ventil 32 geschlossen und das Ventll 33 geoffnet, so 
dass der Flussigl<eitsinhalt aus der Kolonne 1 Qber den Sammler 30 und die Leitung 31 nicht mehr 
In den Ruhrl<esselreaktor 35, sondem Qber das Ventil 33 in den Zusatzbehalter 34 geleltet wird. 

Die Aniage ncK^h Fig. 4 eignet sich besonders fQr Sumpfprodulcte hoher Reinheit, welche durch das 
Vemoischen mit dem aus der Kolonne 1 herabflleltenden Flussigl(eitsstrom QualitatseinbuKen erlei- 
den wurden. Damit wird der weitere Vorteit erreicht, dass ein Destlllationsschiitt zur Entfemung der 
vom Holdup stammenden Leichtsieder aus dem Sumpfprodukt eingespart werden lonn. 

Im Folgenden wind die Vorgehensvt^ise im Kopfbereich der Aniage nach Fig. 4 w3hrend der Reai(- 
tion im einzelnen eriauterk 

Es werde die allgemeine Reaktion 



betrachtet. Ais Beispiei kann hier eine Verestemngsreaktion dienen, wobei A Alkohol, B Saure, C 
Ester und D Wasser bedeutet. NImmt man vereinfachend an, dass A, B, C, D vollstandig mischbar 
sind, liegt ein homogenes Gemisch vor. Die Kolonne dient zur laufenden Entfemung von Wasser 
(Komponente D) aus dem Reaktionsgemisch bei minimalen Verlusten an den Komponenten A, B 
und C. Dadurch wird das Reaktionsglelchgewicht im Reaktor sehr vorteilhaft beeinflusst. Urn die 
Investitionskosten zu minimieren. versucht man in der Praxis die Kolonnenhdhe zu minimieren. Da 
die beste Trennieistung bei totalem Rucklauf errek^ht wird. bietet steh die fblgende Fahrweise an 
(Rg. 4), wobei die Ventile 41, 42, 43 offen sind und das Ventil 40 geschlossen ist. 



A + B<:>C + D 
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Altemafiv sei die Reaktion 



A + B<=>C 



betrachtet, bei welcher ein leichtsiedendes Produkt C abzutrennen ist. Das Ziel 1st hier, ein mag- 
lichst "reines" Produkt C im Destillatbehalter 2 zu erhalten. Dazu sind zunachst die Ventile 41, 42, 
43 geoffnet und das Ventil 40 ist geschlossen. Wenn sicli im wesentlichen die gesamte Menge an 
Produkt C im Produktbehaiter 2 angesammelt hat und allmahlich aucti unerwunschte Nebenpro- 
dukle der Reaktion abdestilliert werden und ebenfalls in den Produktbelialter 2 zu gelangen drolien, 
wird die Zusatzleitung 39 durcli Offnen des Ventils 40 in Betrieb genommen und die Ventiie 41, 42 
geschlossen. Das Ventil 43 bleibt naturlich often. Auf diese Weise wird der Inhalt des Produktbe- 
halters 2 vor abdestillierten Nebenprodukten und vor der uberschussigen Komponente A oder B 
geschutzt. 

Eine Alternative zur Zusatzleitung 39 ware eine an sich bekannte Umschaltung auf einen parallel 
angeoidneten welteren Behalter 44 mittels elner anderen Zusatzleitung 45. Der weltere Behalter 44 
und die andere Zusatzleitung 45 mit den Ventilen sind In Figur4 gestrichelt eingezeichnet. 

Nach dem Beendlgen der Reaktion A + B o C + D wird das Im Behalter 2 angesammelte Reakti- 
onswasser D entfemt, soweit das Wasser nk;ht bereits schon wahrend der Reaktion aus dem Be- 
halter 2 entfemt worden Ist, und es erfolgt das Abdestiilieren des Oberschusses der Komponente A 
Oder B aus dem Reaktionsgemisch, urn das Werlprodukt C mit moglichst hoher Relnhelt zu erhal- 
ten. Der Gberschuss an der Edukt-Komponente A oder B wird im Produktbehaiter 2 gesammelt, der 
die Funktion elner Destillatvorlage hat. Dabei wini eine moglichst hohe Konzentration (Reinheit) des 
Inhaltes Im Produktljehalter 2 angestrebt, da diese Komponente In der Regel in den Reaktor zu- 
riickgefuhrt und bel der nachsten Charge wieder eingesetzt wird. Eine moglichst hohe Konzentration 
eriaubt es, bel der nachsten Chaige eine hohe Raum-Zeit-Ausbeute im Reaktor zu erreichen. 

Wahrend der Abdestillation des Oberschusses der Komponente A oder B nach dem Beendigen der 
Reaktion sind die Ventile 41. 42, 43 geoffnet und das Ventil 40 geschlossen. 

Nach dem Eneichen der gewQnschten Zusammensetzung Im Produktbehaiter 2 wird in foigender 
Reihenfolge vorgegangen: 



1 . Die Ventile 41 , 42 wetden geschlossen und das Ventil 40 In der Zusatzleitung 39 wird geoffnet, 
wobel das Ventil 43 naturlich offien bielbt 
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2. Dann wird zum Schutz des Wertproduktes C das Ventil 33 geoffnet und das Ventil 32 geschlos- 
sen. 

3. Der Inhalt des Batchreaktors 35, namlich das Wertprodukt C, wird nun in einen in Figur 4 nicht 
dargesteilten Produkttank gepumpt. 

4. Der Inhalt des Zusatzbehalters 34 wird in den Batchreaktor 35 umgepumpt. 

5. Der Inhalt des Produktbehalters 2 wird ebenfalls in den Batchreaktor 35 umgepumpt. 

6. Die nachste Charge wird mit der Dosiemng der Ausgangskomponenten A und B begonnen. 

Zusammenfassend kann daher folgendes festgestellt werden: Die Aniage nach Figur 4 besteht aus 
einem Reaktor 35 und einer Kolonne 1. In der ersten Phase des Verfahrens erfolgt eine mit einer 
Destination gekoppelte Reaktion, zum Beispiel eine Veresterung mit einem Abdestillieren von Was- 
ser. In der zweiten Phase des Verfahrens erfolgt nur eine Destination, zum Beispiel das Abdestillie- 
ren des Uberschusses an Edukten. In der zweiten Phase verhalt sich die Aniage also wie bei einer 
konventionellen Batch-Destillation. Der Unterschied liegt hier im ungewohniich groilen Sumpfbe- 
reich, der vom Reaktor gebildet wird. Bei der konventionellen Batch-Destillation ist der Sumpfbe- 
halter jedoch kein Reaktor. 

Versuchsbeisplel qemaR der Erfinduna 

In einer Aniage entsprechend Figur 3 wurde ein erfindungsgema&es Versuchsbeisplel gefahren. In 
der Kolonne mit einem Durchmesser von 70 mm waren zwei Packungen vom Typ BX der Finma 
Sulzer mit einer Hohe von jeweils 1 m angeordnet. Jede dieser Packungen entsprach 5 bis 6 theo- 
retischen Boden. Die Kolonne wurde mit einem Kopfdnick von 10 bis 20 mbar betrieben, wobei der 
Druckverlust iiber der Kolonne 4 bis 8 mbar betoig. Die Sumpftemperatur lag bei 130 bis 140 °C. 
Anstelle eines Sammlers wurde ein ubiicher Ruckflussteiler (Fa. Normag) mit elektromagnetischer 
Bedienung venA^endet. 

Eingesetzt wurde 2,9 kg eines Testgemisches aus Fettalkoholen mit der folgenden Zusammenset- 
zung: 

C6: 24,8%. 
C8: 26,0 %, 
CIO: 49,2%. 



Nach 2,5 h Verfahrensdauer wurde ein stationarer Zustand en*eicht. Das heiftt, die mit einem Ga- 
schromatographen gemessenen Zusammensetzungen der 3 Produkte, namlich des Kopfproduktes, 
des Mittelproduktes und des Sumpfproduktes, anderten sich nicht mehr. 
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Vor dem Entleeren wurden die ProduWbehalter erfindungsgemaU vor dem nach unten flieBenden 
Holdup geschOtzt. Die experimenteil erzielten Produlctzusainmensetzungen betrugen: 

C6: 98.8%. 
C8: 98.1 %. 
C10: 99,5%, 

wobei die 3 Produkte mit einem Gaschromatographen analyslert wurden. 

Diese hohen Produktreinhelten, die auf lediglich 5 bis 6 theoretischen Boden erzielt wurden, sind 
auf die Fahiweise mit totalem Riicklauf zurucl<zufuhren, die die hoclist mogliche Systemtrenniei- 
stung gewahrieistet, sowie auf die erfindungsgemaHe Anordnung zum Schutz der Ptodulcte vor dem 
nach unten fllelienden Holdup. 
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Bezuaszeichenliste 

Batchrektifikationskolonne 
Produktbehalterfur 1. Produkt 
Kopfprodukt 

Produktbehalterfur 2, Produkt 
2. Produkt 

Produktbehalterfur Sumpfprodukt (3. Produkt), Sumpfbehalter 
Sumpfprodukt 

Packung (Kolonnenabschnitt) 

Packung (Kolonnenabschnitt) 

Packung (Kolonnenabschnitt) 

Packung (Kolonnenabschnitt) 

Leitung fiir Destillat (Kondensat) 

Ventil 

Leitung 

Ventil 

Ventil 

Ventil 

Produkttank fur 1 . Produkt 

Produkttank fur 2. Produkt 

Produkttank fur 3. Produkt (Sumpfprodukt) 

Kondensator 

Sumpferhitzer 

Verteiler 

Packung 

Sammler 

Ringkanal 

Verteiler 

Packung 

Leitung fur Feed 

Zusatzleitung 

Ventil 

Ventil 

Sammler 

Leitung 

Ventil 

Ventil 



C2658 .15. 

34 Zusatzbehalter 

35 RQhrkesselreaktor, Batohreaktor 

36 Ventil 

37 Zusatzventil 

38 Ventil 

39 Zusatzleitung 

40 Ventil 

41 Ventil 

42 Ventil 

43 Ventil 

44 weiterer Behalter 

45 andere Zusatzleitung 
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PatentansDriiche 

1. Aniage zum Durchfuhren einer diskontinuierllchen Rektiflkation in einer Rektifikationskolonne 
(1) Oder zum Durchfuhren einer chemlschen Reaktion in einem Batchreaktor (35) mit einer auf- 
gesetzten Rektifikationskolonne (1), wobei die Rektifikationskoionne (1) unter totalem Ruck- 
fluss betreibbar ist und mindestens einen Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 8) zum Stoffaustausch, 
mindestens einen unterhaib des Kolonnenabschnitts (5; 6; 7; 8) angeordneten Produktbehalter 
(3; 4; 35) zum Auffangen und Zwischenspeichem der durch den Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 8) 
nach unten gestromten Flussigkeit und mindestens einen weiteren Produktbehalter (2) zum 
Auffangen und Zwischenspeichem des Kopfprodukts (2') aufwelst, dadurch gekennzeichnet, 
dass eine Einrichtung (27, 28; 30 - 34) zum wahlweisen Lenken der Flussigkeit in den unter- 
haib des Kolonnenabschnitts (5; 6; 7; 8) angeordneten Produktbehalter (3; 4; 35) oder an die- 
sem Produktbehalter vorbei vorgesehen ist. 

2. Aniage nach Anspmch 1, dadurch gekennzeichnet, dass der Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 8) 
mindestens eine eingebaute Packung und/oder mindestens einen eingebauten Boden auf- 
welst. 

3. Aniage nach Anspruch 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass der unterhaib des Kotonnen- 
abschnltts (5; 6; 7; 8) angeordnete Produktbehalter (4) als Sumpfbehalter Oder als Batchreaktor 
(35) ausgebildet ist und dass zwischen dem untersten Kolonnenabschnitt (8) und dem Sumpf- 
behalter (4) bzw. dem Batchreaktor (35) ein Sammler (30) angeordnet ist, dessen Auslass mit 
einem Zusatzbehalter (34) und mit dem Sumpfbehalter (4) bzw. mit dem Batchreaktor (35) ver- 
bunden ist, und dass die Einrichtung zum wahlweisen Lenken der Flussigkeit eine erste Ventl- 
lanordnung (32, 33) aufwelst 

4. Aniage nach dem vorhergehenden Anspmch, dadurch gekennzeichnet, dass der Sammler 
(30) uber die erste Ventilanordnung (32, 33) einerseits mit dem Zusatzbehalter (34) und ande- 
rerseits mit dem Sumpfbehalter (4) bzw. mit dem Batchreaktor (35) verbunden ist 

5. Aniage nach einem der Anspruche 2 bis 4. dadurch gekennzeichnet, dass die im mittleren 
Kobnnenabschnltt (5, 6) nach unten stromende FIQssigkeit uber eine zweite Ventilanordnung 
(28. 29) in einen zweiten Produktbehalter (3), dessen Auslass mit dem tiefer liegenden Kolon- 
nenabschnitt (7) verbunden ist, oder in eine den zweiten Produkftehaiter (3) umgehende By- 
passleitung (27) lenkbarist 
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6. Aniage nach einem der voihergehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet. dass der Pro- 
duktbehalter (2) fur das Kopfprodukt (2") uber eine Zuflussleitung, insbesondere mit Konden- 
sator (18), und eine Ruckflussleitung (9) mitdem Kopf der Kolonne verbunden isL 

7. Verfahren zum Durchfuhren einer Rektifikation und/oder einer ReakHon in einer Aniage nach 
einem der vorhergehenden Anspmclie, dadurch gekennzeichnet. dass nfian das Verfahien 
zunachst unter totalem Ruckfluss betreibt und die Fliissigkeit zum Zwischenspeichem in die 
Produktbehalter (2; 3; 4; 35) lenkt und danach an den Produktbehaitem (2; 3; 4; 35) vorbei 
lenkt und die Produktbehaiter (2; 3; 4; 35) entleert. 
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Zusammenfassuna 

Die Aniage ist geeignet zum Durchfuhren einer diskontinuieriichen Rektifikation in einer Rektifikati- 
onskolonne (1) oder zum Durchfuhren einer chemischen Reaktion in einem Batchreaktor (35) mit 
einer aufgesetzten Rektifikationskolonne (1), wobei die Rektifikationskolonne (1) unter totalem 
Riickfluss betreibbar ist und mindestens einen Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 8) zum Stoffaustausch, 
mindestens einen unterhalb des Kolonnenabschnitts (5; 6; 7; 8) angeordneten Produktbehalter (3; 
4; 35) zum Auffangen und Zwischenspeichem der durch den Kolonnenabschnitt (5; 6; 7; 8) nach 
unten gestromten Flussigkeit und mindestens einen weiteren Produktbehalter (2) zum Auffangen 
und Zwischenspeichem des Kopfprodukts (2') aulWeist. Eine Einrichtung (27, 28; 30 - 34) zum 
wahlweisen Lenken der Flussigkeit In den unterhalb des Kolonnenabschnitts (5; 6; 7; 8) angeord- 
neten Produktbehalter (3; 4; 35) oder an diesem Produktbehalter vorbei ist vorgesehen. Beim Be- 
treiben der Aniage im industriellen ProduktlonsmaBstab wird mit hoher Sicherheit eine hohe Rein- 
heit der gewonnenen Produkte bei glelchzeitig groQen Produktionsausbeuten erzielt. 



Ats Zetehnung fQr die Zusammenfassung wird Fig. 3 votgeschlagen. 




" Stand der Technik 

FIG.1 
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